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(57) Abstract 

The invention concerns a va^xnir phase chemical infiltration process for 
densifyxng porous substrates arranged in annular stacks. The substrates (12) to 
be densified arc loaded into the reaction chamber (1 1) of an infiltration furnace 
such that they are arranged in at least one annular stack (30) which delimits 
an internal passage (31) with spaces (33) between the substrates. On leaving a 
pre-heating region (18). the gaseous phase introduced into the reacticm chamber 
is directed towards one of the two spaces formed by the interior and exterior of 
the substrate stack or stacks, preferably the smallest space. This space (31) is 
closed at its opposite end such that, between its introduction into the chamber 
and discharge therefrom, the gaseous phase circulates from the interior to the 
exterior of the or each stack or conversely, the gaseous phase passing through 
the spaces between substrates and being diffused inside the latter. 

(57) Abr^^ 

Les substrats h densificr (12) sont charges d Tint^rieur d'unc chambre 
dc reaction (11) d*un four d' infiltration, en dtant dispose en au moins une 
pile annulaire (30) qui d^Iimite un passage intdrieur (31) avec des espaces 
(33) manages entrc des substrats. La phase gazeuse admise dans la chambre 
de Traction est canalis6e. en sortie d'unc zone dc prdchaufTage (18). vers I'un 
des deux volumes constinj6s par rini«eur ei rext^rieur de la ou des piles de 
substrats. de preference le plus petit. Ce volume (31) est fenne ^ son extr^mite 
opposde de sorte que la circulation dc la phase gazeuse entrc Tadmission dans la 
chambre ct revacuation hors de la chambre sc fait de Tinterieur vers Texterieur 
dc la ou chaque pile, ou inverscment. la phase gazeuse passant h travers Ics 
cspaccs entrc substrats ei difTusant au scin de ceux-ci. 
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Procede d'infiltration chimique en phase vapeur pour la densification de 
substrats poreux disposes en piles aiinulaires 

La presentc invention concemc un precede d'infiltration chimique cn 
5 phase vapcur pour la densification de substrats poreux disposes en piles annulaires, 
c'est-a-dire des substrats ayant sensiblement une forme de revolution avec un 
passage ou ouvcrture central qui sent disposes en au moins une pile delimitant un 
passage int6ricur fonn6 par les ouvertures centrales des substrats, ou des substrats 
ayant une forme non necessairement annulaires mais qui sont dispose pour former 
10 une pile avec un passage interieur dclimitc par les substrats empiles. 

Lc domaine d'application de I'invention est notamment la fabrication 
de pieces en materiau composite comprenant un substrat, ou preforme, poreux 
dcnsifie par une matrice. 

Pour la fabrication de pieces en materiau composite, cn particulier de 
15 pieces cn materiau composite thcimostructural constituccs d'unc pr6formc fibrcusc 
r6fractaire (fibres carbone ou ceramique, par excmple) densifiec par une matrice 
refractaire (carbone ou ceramique, par excmple), il est courant de fairc appcl a des 
precedes d'infiltration chimique en phase vapeur. Des excmples de telles pieces 
sont des tuyeres dc propulseurs cn composite carbone-carbone (C-C), ou des 
20 disques dc frcins, notamment de frcins d'avions, cn composites C-C. 

La densification de substrats poreux par infiltration chimique cn phase 
vapcur consistc a placer les substrats dans une chambrc de reaction d'unc 
installation d'infiltration au moyen d'un outillage dc support ct a admettic dans la 
chambrc une phase gazeuse dont un ou plusicurs constituants sont des pr€cuiseuis 
25 du materiau a deposer au sein des substrats afin d'assurer Icur densification. Les 
conditions d'infiltration, notamment composition et dibit de la phase gazeuse, ct 
temperature ct pression dans la chambrc sont choisies pour permettrc une diffusion 
de la phase gazcusc au sein dc la porositc interne accessible des substrats afin qu'y 
soit dcposi lc materiau d&irc par d6composition d'un constituant de la phase 
30 gazeuse ou reaction entre plusieurs constituants dc cclle-ci. 

Les conditions d'infiltration chimique en phase vafjeur du carbone 
pyrolytique, ou pyrocarbone, sont connucs depuis longtemps de I'hommc de Tan. 
Lc prteuiscur du carbone est un alcanc, un alkyle ou un alcene, generalcment du 
propane, du methane ou un mdlangc des deux. L'infiltration est realisec a une 
35 temperature d'environ 1000*e sous une pression par excmple d'environ 1 kPa. Les 
conditions d'infiltration chimique en phase vapeur de matiriaux autres que lc 
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carbonc, notamment de matcriaux ceraniiques, sont cgalcmcnt bicn connues. On 
pouna sc rcfercr cn paiticulier au document FR-A~2 401 888. 

Dans une installation industrielle d'infiltration chimique cn phase 
vapeur, il est habituel de charger la chambre de reaction avec plusieurs substrats ou 
5 preformcs a densifier simultanement, en utilisant un outillage de support 
comprenant notamment des plateaux et entretoises. Lorsque les preformes sont 
annulaires, clles pcuvcnt etre disposees en piles(s) dans unc direction longitudinale 
de la chambre de reaction. La phase gazeuse contenant Ic ou les precurseuis du 
materiau a deposer au sein des prefomies est admise a unc extremity longitudinale 

10 de la chambre tandis que les gaz lesiduels sont evacues a rextTcmite opposec d'ou 
ils sont extraits par des moycns dc pompagc. Des moycns sont generalcmcnt 
prevus pour prechauffer la phase gazeuse avant qu'ellc atteignc les prefomies a 
densifier, par exemplc sous forme de plateaux de prechauffagc perforcs traverses * 
par la phase gazeuse admise dans la chambre de reaction. 

15 Une reelle difificulte rencontree avcc les precedes d'infiltration 

chimique en phase vapeur connus est d'assurer la Constance dc la microstructurc du 
materiau depose au sein des substrats. Dans le cas cn particulier de pieces cn 
materiau composite, il est necessaire au regard des proprietes attendues de ces 
pieces que la microstructurc de la matrice soit constante et conformc a cellc 

20 desiree. Ainsi, dans Texcmplc dc Tinfiltration dc carbonc pyrolytique, ou 
pyrocarbone, des variations meme minimcs des conditions d'infiltration pcuvcnt 
conduirc a des modifications dc microstructurc du pyrocarbonc. Or, des 
pyrocarbones dc types laminaire lisse, laminairc rugucux ct isotropc ont des 
proprietes bicn diffcrcntes. Si Ton cherche par cxcmplc h obtcnir unc matrice 

25 pyrocarbonc graphitablc par traitcmcnt thcrmiquc, une microstructurc dc type 
laminairc rugucux doit dc pr6fcrcncc etre obtcnuc. En pratique, cn depit du soin 
apporte au controlc des conditions d*infiltration, il a 6t6 constat^ des modifications 
de la microstructurc du pyrocarbonc depose au sein des preformes, en particulier 
celles les plus eloignees dc Tacccs de la phase gazeuse dans la chambre. Ces 

30 dcrcglcmcnts de microsiruaure ont pu aller jusqu'a la formation de suies ct a la 
formation de croissances arborescentes indesirables dans la chambre de reaction. 

Pour resoudre ce problcme, il a etc essay6 d'accroitre scnsiblcment le 
debit de phase gazeuse admis dans la chambre, dc sorte que la phase gazeuse sc 
presente dc fagon similairc vis-a-vis des diffcrcntes prefomies charg6es. Mais il 

3S est alors necessaire dc prcvoir un dispositif dc pompagc plus puissant, done plus 
couteux, et la consommation de phase gazeuse est plus importante. En outre, 
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I'efGcacite du prechauffage est diminuce si la phase gazeuse passe plus lapidement 
a travels Ics plateaux de prechauffage. Pour amener la phase gazeuse a la 
temperature voulue au plus tard a son premier contact avec unc pr£foime a 
densifier, une augmentation du nombrc dc plateaux de prechauffage est necessaire^ 
5 mais alors au detriment du volume utile a Tinterieur de la chambre, done du 
rcndement global de Tinstallation. 

Un objet de la presente invention est de foumir un procedc permettant 
d'cviter les inconvcnients precitcs, c'est-a-dire un procedc d'inCltration chimique 
en phase vapeur permettant dc garantir la Constance de la microstructurc depos6e 
10 au scin de substrats densifies, ct cc sans requ£rir un accroissement du d6bit de 
phase gazeuse ou unc limitation du volume dc chargemcnt prejudiciables cn tcrme 
de cout et dc rcndement dc Tinstallation. 

Cc but est atteint grace a un procedc d'infiltration chimique cn phase * 
vapeur pour densifier dcs substrats poreux par un materiau depos6 au scin dc ccux- 
15 ci, Ic procedc comprcnant : Ic chargemcnt dcs substrats a densifier a Tintcricur 
d'une chambrc dc reaction d'un four d'infiltration, les substrats £tant dispose cn au 
moins unc pile annulairc ou creusc qui s'ctend dans unc direction longitudinale dc 
la chambrc et qui dclimitc un passage intcricur, avec dcs cspaccs mdnagcs cntrc 
dcs substrats ; Tadmission, au voisinage d'unc premiere extrcmitfi longitudinale dc 
20 la chambrc de reaction, d'une phase gazeuse contcnant au moins un prccurscur du 
materiau a deposcr ; ct Tcvacuation de gaz rfeiducls a travers une sortie situ6c au 
voisinage dc rextrcmit6 longitudinale de la chambrc de reaction oppose a la 
prcmi&rc» 

procedc scion lequci la phase gazeuse admisc dans la chambrc dc reaction est 
25 canalis6c vers Tun dcs deux volumes constitues par rintcricur ct I'cxtfricur dc la ou 
dcs piles de substrats a son extr^mite la plus proche dc la premiere exticmit6 
longitudinale de la chambrc ; Ic volume dans lequel la phase gazeuse est canalisee 
est ferme a son extr6mite la plus 61oigncc dc la premiere extr€mitc longitudinale dc 
la chambrc ; de sorte que la circulation de la phase gazeuse cntrc I'admission dans 
30 la chambrc ct Tcvacuation hors dc la chambrc se fait de I'intcricur vers rcxt£iicur 
de la ou chaque pile, ou invcrsemcnt, la phase gazeuse passant a travers les cspaccs 
cntrc substrats, et diffusant au scin dc ccux-ci. 

Avantagcuscmcnt, loisque la phase gazeuse admise dans la chambrc 
est prcchauffcc par passage a travers une zone dc prechauffage situee a la premiere 
35 extr6mit£ de la chambrc, la canalisation de la phase gazeuse vers rintcricur ou 
rextericur de la ou chaque pile est realisee cn sortie de la zone de prec hauffage. 
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Ce precede appoTte une nctte amelioration des conditions d'infiltration. 
cn vue d'atteindrc le but recherche, en particulier en comparaison avcc les proced& 
connus dans lesquels la phase gazeusc est admise unifoim&nent dans la chambre 
de reaction, c est-a-dire, lorsque la chambre contient une ou plusicure piles de 
substrats, avec admission de la phase gazeusc a la fois a I'intcrieur et a Texterieur 
de la ou chaquc pile. 

Un avantage trcs important du proccdc scion I'invcntion est que le 
temps dc sejour des gaz dans la chambre dc reaction peut ctre considcrablcmcnt 
diminuc, sans changer le debit d'admission. En effet. la phase gazeusc est admisc 
uniquemcnt dans Ic volume rcprcsentc soit par I'cspacc libre forme par Ic ou Ics 
passages centraux de la ou des piles de substrats, soit par I'cspacc Hbre autour de la 
ou des piles dc substrats. Cc volume est tjH sensiblcmcnt rcduit par rapport au 
volume total dc la chambre de reaction non occupe par Ic rhargcment (substrats ct 
outillage dc support), c'cst-a-^irc le volume total desdits espaccs librcs, dc sortc 
15 qu'unc mcmc quantitc dc gaz s'6coulc bcaucoup plus vitc. Dans unc installation 
industricUc d'infiltration en phase vapcur dc pyrocarbonc, Ic proc6d6 scion 
I'invcntion a pcrmis dc limitcr aisement le temps dc sejour h une valeur au plus 
cgalc a 1 sccondc. La reduction du temps de s6jour 6vitc une maturation excessive 
ct unc alteration de la phase gazeusc qui pourrait avoir pour effet unc modification 
20 dc microstiucturc du materiau dcpos6. 

En outre, puisquc la faculte est offerte de r6duirc fortcment le temps dc 
sejour pour un meme debit, on peut, dans la mesurc ou les rcsultats obtenus rcstent 
acceptables, sc contenter d'une diminution moindre du temps dc sejour, voire 
mcmc le consciver inchangc, le d£bit de phase gazeuse 6taat alois diminud. La 
25 reduction du ddbii se traduit par une economie dc consonunation de la phase 
gazeuse. Elle peimet aussi de leduire rcncombremcnt des moyens de pi^chaufiage, 
done d'augmenter le volume utile du four, et d'avoir des moyens de pompage 
moindres. 

De preference, afin d'optimiscr la reduction du temps de sejour et/ou 
du debit dc la phase gazeuse, la canalisation de la phase gazeuse admise est 
realisee vers le plus petit des deux volumes constitu^s par rinteiieur et I'exteiieur 
de la ou des piles de substrats. 

Un avantage supplementaire du precede reside dans le fait qu'en 
obligeant la phase gazeuse a circuler de I'interieur vers rexterieur de la ou chaquc 
35 pile dc substrats, ou invcrsement. on assure un renouvcUcment continu de la phase 
gazeuse qui baigne les surfaces des substrats et a paitir desquel les ia diffusion au 
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sein des substrats sc produit. Lorsquc la phase gazeuse est admisc a la fois dans Ics 
volumes formes par I'intcricur ct Tcxterieur de la ou des piles dc substrats a unc 
extremite de ceux-ci, et que ccs volumes ne sent pas fennes a Icur autre extremitc, 
il se produit un ecoulcment preferentiel dans le sens longitudinal. Un 
5 renouvellement continu de la phase gazeuse ne peut alors ctre garanti dans Ics 
cspaces entrc substrats, sauf a prcvoir des espaces suffisamment larges. Or, unc 
stagnation dc la phase gazeuse dans Ics cspaces entrc substrats signifie un temps dc 
sejour important, done une degradation dc la microstructurc du materiau depose. Et 
si Ics substrats sont ecaitcs Ics uns des autres d'unc distance asscz grande pour 
10 favoriscr la circulation de la phase gazeuse entrc cux, ccia est au detriment du taux 
de chargement dc substrats dans Ic four d'infxltration. 

Avcc le procede scion rinvcntion, unc circulation sc produit 
neccssairement de fagon continue dans les cspaces entrc substrats, dc Tinterieur ^ 
vers rcxtcricur de la ou chaque pile, ou invcrscmcnt. II est alors possible que Ics 
15 espaces menages entrc les substrats d'unc pile soient dc largcur rcduite, simplcmcnt 
suffisante pour assurer Tequilibrage des prcssions entre Tintcricur et rcxtcricur dc 
la pile. Ccla pcnnet d'optimiscr le taux de remplissage du four par les substrats. 

II peut ctre souhaitable de maintenir constante la vitessc d'ecoulcment 
dc la phase gazeuse cn direction longitudinalc dans le volume intcricur ou 
20 extcricur vers Icquel cllc est canalisce cn dcpit des peites dc charges causces par 
les fuitcs laterales dans Ics espaces entrc substrats ct la diffusion au sein dc ccux- 
ci. A cet cffcl, on peut disposer, dans cc volume, au moins un £16ment de 
compensation qui s*ctend cn direction longitudinalc avcc unc section transversale 
croissantc dans Ic sens dc recoulcmenC dc la phase gazeuse. 
25 Le procede scion i'invention est avantageuscmcnt mis cn ocuvre pour 

la densification dc prefonmes annulaircs de disques dc fircin. Les pr£foxmes pcuvcnt 
ctre disposces en une pile ou en plusieurs piles parallcles dans la direction 
longitudinalc de la chambre de reaction. De preference, la phase gazeuse admisc 
est alors canalisce vers Tintcricur des piles de pr6formes. 
30 Le procede scion Tinvention peut aussi ctre mis en ocuvre pour la 

densification d'autres prcformcs annulaircs ou sensiblement annulaircs, en 
particulicr des prcformcs de divcrgcnts de tuyeres de propulseur. Les prefonnes 
sont alors disposces Ics unes au-dessus des autrcs, de pr6fcrence en faisant cn sorte 
qu'unc preforme soit partiellement engagee dans unc autre. Le passage interne de 
35 chaque preforme ayant un diametre relativement grand, la phase gazeuse admisc 
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est alors canalisec vers Texterieur de la ou chaque; pile dc prefonncs, qui offrc 
normalement un volume moins important que Tinterieur. 

Le procedc selon Tinvention peut encore ctre mis eh oeuvre pour la 
densification de substrats con neccssaircmcnt annulaires, c'est-a-dirc n'ayant pas 
5 necessairement une forme de revolution avec un passage ou ouverture central. 
Dans ce cas, Tempilage des substrats est realise de fagon a former au moins une 
pile annulaire ou creuse avec un passage interieur borde par les substrats empiles. 

Des exemples de mise en oeuvre du procede selon I'invention seront 
maintenant decrits de fagon indicative^ mais non limitative. 
10 II sera fait reference aux dessins annexes sur lesquels : 

~ la figure 1 illustre schematiquement un chargement d'une chambre 
de reaction d'une installation d'infiltration chimique en phase vapeur selon un 
procede connu ; 

- la figure 2 illustre schematiquement un exemplc de mise en oeuvre 
15 du procede selon I'invention pour la densification de prefomies annulaires de 

disques de freins ; 

— la figure 3 illustre schematiquement un autre exemple dc mise en 
oeuvre du proc£de selon I'invention pour la densification de preformes de 
divergents de tuyeres de propulseurs ; et 

20 - la figure 4 illustre schematiquement im autre chargement de substrats 

pennettant la mise en oeuvre d*un procdde selon I'invention. 

La figure 1 illustre schematiquement une chambre de reaction 1 d'une 

installation d'infiltration chimique en phase vapeur. La chambre 1 a une fomie 

generale cylindrique d'axe vertical. Des preformes fibieuses annulaires 2, par 
25 exemple destinees a la fabrication de disques de freins d'avions en composite 

carbone-cart>one» sont chargees dans la chambre 1 selon une configuration 

habituelle de I'etat de la technique. 

Les pr6formes 1 sont disposees en plusieurs piles qui s*etendent dans la 

direction longitudinale verticale de la chambre 1 (deux piles seulement sont 
30 representees). Les piles sont supportees par un outillage comprenant des plateaux 

de chargement infcrieur 5a et interm^diaires 5b» munis de p)ergages 5 pour 

peimettre le passage des gaz, et des entretoises d'espacement 5c entre les plateaux. 

L'ensemble repose sur le fond la de la chambre. 

Afin d'assurer la densification des pr£fonnes 2, une phase gazeuse 
35 contenant un precurseur de cart>one, tel que du propane melange avec du m6thane 

ou du gaz naturel, est introduite dans la chambre 1. Dans I'exemple illustrf, la 
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phase gazeusc est amence par plusieurs conduites 6 qui dcbouchcnt a la partie 
inferieure de la chambrc en des emplacements a peu prcs regulicrement repartis. 
Les gaz rcsiduels sont cxtraits a la partie supericure de la chambrc par des 
conduites 7. 

5 Dans la partie inferieure de la chambre, la phase gazeusc traverse unc 

zone de prechauffagc 8 contenant des plateaux de prdchauffage perforcs, avant 
d'atteindre Ic plateau de chargement inferieurSa. Les plateaux de prechauffagc 
ctant situcs dans la chambre la, ils sont cn pennancncc proches de la temperature 
regnant dans ccUc-ci ct pennettent un prechauffagc efficace dc la phase gazeusc. 

chauffage a Tintcrieur dc la chambre est produit par un suscepteur 
cn graphite 9 formant un induit couple elcctromagnetiquemcnt avcc un inductcur 
(non rcpr6sente). Lc suscepteur 9 dclimitc Ic volume interne dc la chambrc d'axc 
vertical avcc lc fond la traverse par les conduites 6 ct uii.couvcrclc lb travers6 par ^ 
les conduites 7. Lc fond ct lc couvcrclc sont cgalcmcnt cn graphite, dc mcmc que 
15 Ics differcnts plateaux et entretoiscs contenus dans la chambrc. 

La densification des prcfomies fibreuses 2 est assm^ee, dc fagon bicn 
coimuc en soi, par depot au sein de cellcs--ci dc carbone pyrolytique produit par 
decomposition du precurseur contenu dans la phase gazeusc diffusant a Tintericur 
dc la porosite interne accessible des preformes. La phase gazeusc circule dans la 
20 chambre 1 cntrc la zone de prechauffagc 8 ct les conduits dc sortie 7 cn passant a 
rintericur ct a Textericur des piles dc substrats 2. Afin de permcttrc un acccs a la 
phase gazeusc aux faces des preformes 2, ccUes-ci sont, dans chaque pile, 
maintcnues ecartees les uncs des autres au moycn d'cntrctoises 3 qui menagent des 
espaces 4 cntrc les substrats. 
25 Afin de realiscr la densification de preformes annulaircs suivant un 

procede conforme a I'invention, le chargement de la chambre dc ruction est 
modifie comme reprcsente sur la figure 2. 

Comme cclle illustree par la figure 1, la chambre de reaction 11a une 
forme cylindrique d'axe vertical et est delimitee par un suscepteur en graphite 19, 
30 un fond . 11a en graphite fermant la chambre a sa partie inferieure et un couvercle 
cn graphite lib fermant la chambre a sa partie supericure. 

Dc fagon bicn connue, Tinstallation d'infiltration comprend un 
inductcur (non reprcsente) qui entoure le suscepteur 19. Uinducteur est couple au 
suscepteur 19, formant induit, afin dc chauffer la chambre 11. L'alimentation dc 
35 Tinductcur est commandce de maniere a maintcnir a la valeur desircc la 
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temperature regnant dans la chambre 11, mesuree au moyen d'un capteur (non 
represents). 

Lcs prcformes 12 sont des preformes en fibrcs'dc carbone destinies a 
etre densifiees par une matricc de carbone pyrolytique, par exemple des pr6formcs 
5 de disques de freins d'avions. Elles sont cx^nstituecs de strates de fibres de carbone 
supcrposees liees entre clles par aiguilletage. Un procede de realisation de 
pr6formes en fibres de carbone constitu6es de strates empil6es a plat ct aiguilletSes 
est decrit notamment dans le document FR-A-2 584 106. 

La phase gazeuse contenant un ou plusieurs precurseurs du carbone est 
10 introduite dans la chambre 11 par des conduites d'alimentation 16 aboutissant a 
Textremite inferieure de la chambre a travcrs le fond 11a. La phase gazeuse 
donnant du carbone pyrolytique est par exemple constituee de propane, precurseur 
de carbone, et du gaz naturel. Les gaz residuels sont extraits a la partie superieure ^ 
de la chambre au moyen de conduites d'Svacuation 17, a travers le couvercle lib. 
15 Les conduites d'evacuation sont reliees a un dispositif de pompage (non represente) 
pennettant d'ctablir la pression desiree a Tintcrieur de la chambre. 

La phase gazeuse penetrant dans la chambre 11 est prcchauff6c par 
passage a travers des plateaux de prechauffage perfores20, cspac6s les uns des 
autres et du fond 11a par des entretoises 21. Les plateaux de prechauffage 20 et 
20 entretoises 21 sont en graphite. Par son passage a travels les plateaux 20, la phase 
gazeuse est portee a une temperature proche de celle regnant dans la chambre 11. 

La phase gazeuse prechauffee passe ensuite a travers un plateau 
difiuseur 22 qui repose sur le fond 11a par Tintermediaire de pieds 23. Le plateau 
22 presente des passages 22a a intervalles reguliers afin de repartir la phase 
25 gazeuse de fagon quasi-uniforme dans toute la section de la chambre 11. 

Les preformes 12 sont identiques et disposSes en piles verticales 30 sur 
des plateaux supports circulaires 15a, 15b. Ceux-ci pr6sentent des trous 15 et sont 
maintenus espaces les uns des autres par des entretoises 24. Les plateaux supports 
15a, 15b et les entretoises 24 sont par exemple en graphite. Le plateau support 
30 inferieur 15a refx>se sur le plateau diffuseur 22 par I'intermediaire de cales 25 qui le 
maintiennent espace de ce dernier. Un plateau circulaire superieur 26 perfore f>eut 
etre dispose au— dessus du chargement afin d'homogeneiser thermiquement le 
chargement en formant un ecran vis-a-vis du rayonnement thermique des 
preformes situees a la paitie superieure du chargement. Le plateau 26 repose sur le 
35 plateau support sup6rieur par des entretoises 27. Plusieurs piles de prcformes sont 
constitutes et reparties a peu pres regulierement sur la surface des plateaux 15a, 
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15b (deux piles seulcment sont montrees sur la figure 2). Chaque pile 30 compoite 
plusieurs preformcs 12 disposees les unes au-dessus des autres suivant un meme 
axe vertical et s'etendant dans Tintervalle cntrc deux plateaux. Les 
prefonnes empilees sur les differents plateaux 15a, 15b sont alignees verticalemcnt 
5 avec les trous 15, ces demiers ayant un diametre egal ou legerement supcrieur au 
diametre interne des prefonnes 12. Ainsi, les piles 30 de preformes alignees 
veiticalement definissent un passage central en forme dc chcminec 31 constitue par 
les ouvcrtures centrales des prefonnes annulaircs 12 cl les trous 15 dans les 
plateaux. Ces passages 31 sont obtures a Icur partic superieure par des ccrans 
10 plcins32. 

La phase gazeuse prechauffee issue du plateau diffiiseur 22 est 
canalisee vers le volume constitue par les passages interieuis 31 des piles 30. A cct 
effct, les calcs 25, disposees cntrc Ic plateau diffiiseur 22 ct Ic plateau support 
infcrieur 15a, sont des bagues de diametre interne cgal ou legerement supeiieur a 
15 celui des trous 15 ct sont alignees avec ceux-ci afin que la phase gazcusc soit 
dirigee exclusivcmcnt vers les passages 31. Le plateau diffiiseur 22 est muni de 
perforations 22a uniquement au regard des passages 31. 

Des elements intercalaires 33 de faible epaisseur sont disposes, dans 
chaque pile, entre les preformes 12 ou, au moins, cntre des groupes dc preformes 
20 empilees. Des elements intercalaires semblables sont aussi disposes cntrc les 
plateaux supports ct les premieres prefonnes qui reposent sur ceux-ci, ainsi 
qu'entrc les dcmieres preformes des piles 30 et les ecrans 32. Ces 6Icmcnts 
intercalaires 33 mcnagcnt des passages de fiiitc 34 dc la phase gazeuse cntrc 
rintcricur ct Texterieur des pr6formcs, dquilibrant la pression cntrc les passages 31 
25 ct Ic volume interne dc la chambre 11, ct permcttant unc diffusion dc la phase 
gazcusc a partir des faces principales planes des prfformcs 12. Ainsi, la phase 
gazeuse issue de la zone de pr^haufEage est canalls6c vers les passages internes 31 
des piles 30 puis circule de Tintericur vers rextcricur de chaque pile 30, dans le 
volume 36 de la chambre cxt6ricur aux piles 30, d'ou ellc est evacuee k travers le 
30 plateau perforc 26 ct les conduits de sortie 17. 

Afin de compenscr la pcrtc de charge occasionnec par ces fuites 
lateralcs auxquelles s^ajoute la diffusion de la phase gazcusc dans les pr6formcs, en 
vuc dc maintenir unc vitesse d'6coulement dc la phase gazeuse scnsiblement 
constante dans les passages 31, la section de passage circulaire de ccux-ci pent 
35 ctrc progressivement diminu6c dans Ic sens dc circulation de la phase gazcusc, du 
bas vers le haut. Cbttc restriction de la section de passage pent ctrc obtcnuc en 
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inserant dans chaque passage 31 un element d'outillage central vertical 35 dc 
section croissante dans le sens d'ecoulement du flux gazeux. Cct element 
d'outillage 35 (un scul est represcnte sur la figure 2) en forme dc "stalactite" est par 
exemple fixe sous Tecran 32 situc a la partie superieure du passage. 
5 Un avantage significatif du proccd6 conforme a rinvention est la 

reduction du temps de sejour de la phase gazeuse dans la chambre 11, cn 
comparaison avec une disposition telle que celle dc la figure 1, pour un meme 
debit dc phase gazeuse admisc, et un rcnouvellement constant de la phase gazeuse 
baignant les surfaces exterieures des preformes est garanti. 
10 Le temps de sejour a cte mesurc dans une chambre de reaction d'un 

four industriel. Pour un debit d*admission donne, le temps de sejour, mesurc entre 
les conduits d'admission 16 ct le sommet des piles de preformes, est de 0,4 s avec 
une disposition telle qu'illustree par la figure 2, tandis qu'il est de 1,8 s avec ia 
disposition de la figure 1. Cette diminution du temps de sejour, due au fait que la 
15 phase gazeuse est canalisee vers un volume reduit constitu£ par les passages 
interieuTS des piles, garantit la constante de la microstructure du pyrocarbone 
depose sur toute la longueur des piles de preformes. 

En outre, cn realisant necessairement une circulation entre Tintfrieur et 
I'exterieur dc chaque pile, on obticnt un rcnouvellement continu dc la phase 
20 gazeuse dans les espaces entre preformes empilces menages par les entretoises 34. 
Ces espaces pcuvent done etre de faible largeur, bien infcrieure a 5 mm, par 
exemple compris entre environ 0,1 mm et 5 mm, permettant d'optimiser le taux de 
remplissage du four. Par contre, dans la disposition de la figure 1, une circulation 
preferentielle dc la phase gazeuse s'etablit cn direction verticale a Tinterieur ct a 
25 Texterieur des piles de preformes. Pour s'assurer qu'une ciiculation suffisante existe 
dans les espaces entre preformes empil6es, des espaces d*assez giande largeur 
doivent etre menages, au detriment du taux dc remplissage du four. Faute dc quoi il 
existe un risque d'une stagnation de la phase gazeuse dans les espaces entre 
preformes et, par consequent, un risque de degradation de la microstructure du 
30 pyrocarbone depose par diffusion dc cette phase gazeuse. 

De plus, puisqu'a debit constant le temps de sejour peut etre fortement 
reduit avec le proccdc scion Tinvention, a temps de sejour constant, le debit peut 
etre reduit dans une meme proportion. Ainsi, si une forte diminution du temps dc 
sejour n'cst pas utile f>our assurer la Constance de la microstructure du pyrocarbone 
35 depose dans toute la chambre, le debit de la phase gazeuse i:>eut etre reduit. La 
consommation de precurseur dc carbonc est alors diminuee, rc ncornb remcnt dc la 
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zone dc prcchauffagc pcut etre rcduit, sans affcctcr la qualite du prechauffagc, 
augmentant ainsi le volume utile dc la chambre de reaction, et Ics besoins dc 
pompagc, pour maintcnir la prcssion dans la chambre a la valeur desiree, sent 
reduits. 

5 Lc precede scion Tinvcntion pcut ctrc mis cn ocuvrc avec dcs substrats 

porcux annulaires autrcs que ccux dc la figure 2, plus gcneralcmcnt avec dcs 
substrats ayant unc forme dc revolution avec un passage ou ouvcrture axial central. 

Ainsi, dans la chambre de reaction de Pinstallation d'infiltration 
montrec scbcmatiqucmenl sur la figure 3, les substrats porcux a dcnsifier sont dcs 
10 pr6formcs fibrcuscs dc divergents dc tuyeres pour dcs propulscurs. II s'agit par 
cxcmple dc prcfonncs en fibres dc carbone destinecs a ctrc densifiecs par unc 
matrice de carbone pyrolytique. 

Comme ccUc illustr6e par la figure 2, la chambre dc reaction 41 a unc 
forme cylindriquc d'axe vertical ct est dclimitcc par un susccpteur cn graphite 49, 
15 un fond 41a cn graphite fermant la chambre a la partic inf£rieure ct un couverclc cn 
graphite 41b feimant la chambre a sa partic supericurc. Lc susccpteur 49 fomie 
induit couple a un inducteur (non reprcscntc) cntourant la chambre. 

La phase gazeuse contcnant un ou plusicurs pr£curseurs du carbone est 
introduitc dans la chambre 41 par dcs conduites d'alimentation 46 aboutissant a 
20 I'cxtrcmitc inferieure de la chambre a travels le fond 41a. La phase gazeuse 
comprcnd par cxcmple du propane melange a du methane ou du gaz naturcl. Les 
gaz r£siduels sont extraits a la partic superieure de la chambre au moyen dc 
conduites d'evacuation 47, h travers lc couverclc 41b. Les conduites d'evacuation 
sont rcliecs a un dis^itif de pompagc (non represent^ penncttant d'etablir la 
25 prcssion dcsircc a rintericur de la chambre. 

La phase gazeuse penetrant dans la chambre 41 est pr£chau£f6e dans 
unc zone de prechauffagc 48 par passage h travers dcs plateaux dc piecbaufEage 
pciforcs 50 espaccs les uns dcs autrcs et du fond 41a par dcs entretoises 51. Les 
plateaux de prechauffagc ct les entretoises 51 sont par cxcmple en graphite. Par 
30 passage dans la zone de prechauffagc 48, a travcis les plateaux 50, la phase 
gazeuse est amenee a unc temperature proche de ccllc regnant dans la chambre 41. 
La phase gazeuse prechauffce passe ensuitc a travers un plateau diffuseur 52 
presentant dcs trous 52a et reposant sur Ic fond 41a par rintermediaire dc picds. 

Les prcfomics a dcnsifier 42a, 42b, 42c, au nombre de trois dans 
35 Texemplc, sont disposecs dc sortc que Icurs axes soicnt sensiblement confondus 
avec I'axc vertical de la chambre 41, les divergents s'ouvrant vcrs^ Ie bas. Leur 
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forme tronconiquc, ou en "coquctier", pcnnet dc disjxiser les prcformcs de sortc 
qu'ellcs soicnt partiellcment engagces les uncs dans Ics autrcs en fonnant unc pile 
vciticalc, les sommcts des prcformcs 42a, 42b ctant situcs a rintcrieur dcs 
prcformcs 42b, 42c, rcspectivemcnt. 
5 Les preformcs sont supportccs au moycn de plateaux horizontaux 

respectifs, respectivement un plateau infcrieur 45a, et deux plateaux intemicdiaires 
annulaires 45b, 45c, maintenus espaces les uns des autrcs par des cntrctoiscs 54. 
Un plateau supericur circulairc repose sur la prefonne supcricure 42a. n prcscnte 
unc ouvcnure centrale 58 aligncc avec le passage vertical 51 fornix par 
10 ralignement dcs canaux ccntraux dcs prefomies. 

La phase gazcuse prcchauffcc issue du plateau diffuscur 52 est 
canalisce vers un volume 66 situc dans la chambrc 41 h Textericur des prcformcs 
42a, 42b, 42c. A cct cffet, la phase gazcuse prcchauffcc est canalisce vers dcs trous * 
calibres 45 formes dans unc zone pcriphciique du plateau 45a, a I'exteiicur dc la 
15 zone ou repose rcxtremit6 aval dc la preformc 42a et travcisc aussi dcs trous 
calibres 45 formes dans les zones pcriph6riques dcs plateaux 45b, 45c, h Tcxtericur 
des zones ou reposent les extrcmitcs aval des priformes 42b, 42c. Lc plateau 
infcrieur 45a peut ctre de forme aimulairc, afin d'etre allege, auqucl cas unc baguc 
53 est disposee entrc le plateau diffuscur 52 et le plateau infcrieur 45a afin 
20 d'empccher Tacccs a la phase gazcuse, vers le passage 61 en sortie dc la zone de 
prechauffagc. Lc plateau diffuscur 52 n*cst alors pcrcc que dans sa zone 
peripheriquc. 

Les plateaux supports intcrmediaires 45b, 45c ont unc ouvcrture 
centrale 67 dont la paroi pcut avoir unc forme scnsiblemcnt tronconiquc 
25 corrcspondant a la forme dc la surface extericure dcs prcformcs qu*cUes cntourcnt 
ct dont la dimension est detcrminee, dc memc que la hauteur dcs cntrctoiscs 54, 
pour que les plateaux 45b, 45c mcnagcnt avec les surfaces extgrieurcs des 
prcformcs 42a, 42b des intervallcs de largcur rcduitc prcdetetminec, par exemple 
d'un ou quclques dixicmes de mm. Un inten^allc dc largcur semblable est manage 
au moycn d'entretoiscs 64 entrc lc sonmiet de la prefonne 42c cl lc plateau 
supericur 56. 

Des elements d'outillage complemcntaircs peuvent ctre utilises tels que 
des joints annulaires 68 obturant les espaces entrc les bords exterieurs des plateaux 
supports 45a, 45b, 45c et la paroi interne du susccpteur 49 et unc paroi tronconiquc 
35 69 qui s*etend entrc la paroi interne du susccpteur 49 et le plateau supericur 56, 
autour dc la surface extericure de la preformc 42c afin dc delimiter un volume 
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rcduit autour de ccllc-ci. La paroi tronconique 69 pcut ctre fixcc sous le plateau 
superieur 56. 

Lcs plateaux supports, entretoises et autres element's d'outillage utilises 
dans la chambrc 41 sent par cxemplc en graphite. 
5 Avec la disposition dccrite ci-dessus, rccoulcracnt de la phase gazeuse 

se fait depuis le volume 66 exterieur a la pile 60 vers le passage int6rieur 61 d'ou 
ellc est evacuee a travers lcs conduitcs 47. Les intervalles entre les pr6foimes 42a, 
42b et les plateaux supports intermediaires 45b,45c, permettcnt d*6quilibrer les 
pressions entre rintcrieur et Textdrieur de la pile 60 et une circulation continue de 
10 la phase gazeuse dans ccs intervalles, afin que les surfaces extcrieures des 
preformes 42a, 42b soient baignees par une phase gazeuse constamment 
renouvelce, jusqu'a Icur sommet. L'intervalle entre le sommet de la prefomie 42c et 
le plateau superieur 56 peimet aussi un equilibrage - de pression ct assure " 
Tevacuation de la phase gazeuse parvenue au sommet du volume 66. 
15 La canalisation de la phase gazeuse issue de la zone de pr£chau^ge 

vers le volume 66 exterieur aux preformes, plutot que vers le volume interieur 61 
est prcfcree pour optimiser le temps de s^jour. En effet, contraircment a la 
configuration de la figure 2, le volume exterieur aux preformes est plus petit que le 
volume int6rieur et une reduction plus grande du temps de sejour est obtenue en 
20 dirigeant la phase gazeuse veis le plus petit de ces deux volumes. Lcs orifices 
calibres 45 pennettent un certain contrdle de Tecoulcmcnt du flux, tandis que la 
paroi 69 contribue a diminuer le volume 66, tout en mcnageant un cspace suffisant 
autour de la preforme 42c. 

On retrouve done ici les avantages evoques plus haut d'unc reduction 
25 impoitante du temps de sejour, notanmient quant a la Constance de la 
micrdstracture du materiau depose au sein des substrats, sur toutc la direction 
longitudinale de la chambre 41, ct h la possibilite offeite de reduire le debit de 
phase gazeuse admise. 

On notera que le nombre de prefomics pent ctre diCfilrent de trois, scion 
30 Icurs dimensions et cclle de la chambrc d'infiltration, et qu'il n'cst pas n£ccssairc 
qu'clles soient partiellement engagces les unes dans les autres, I'espace entre 
preformes voisines pouvant etrc obturc, a Texccption d'un intervalle de largeur 
reduite par des elements d'outillage complctant eventuellement les plateaux 
supports. 

^5 Le procede scion Tinvention pcut ctre mis en oeuvrc avec des substrats 

non necessairement annulaires. II suffit alois de disposer les subs txatg^ dc maniere a 
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paitager la chambre en un ou plusieurs volumes a rihterieur desquels la phase 
gazeuse est admise et un ou plusieuis volumes desquels. la phase gazeuse residuelle 
est evacuee apres etre passee entre les substrats ou avoir diffuse a traveis ceux-ci. 
Les substrats sont disposes en une ou plusieurs piles annulaires ou creuses ayant un 
5 passage interieur delimite par les substrats. 

Une telle disposition est illustrcc tres schematiquement par la figure 4. 
Les substrats 70 ont la forme de barreaux parallelcpipediques qui sont empiles en 
couches superposees de maniere a former dans chaque couche un j)olygone femic 
ou quasi fcmic, par excmple un triangle. Dans une pile, les barreaux 70 delimitent 

10 ainsi un passage ou volume interieur 80 et un volume exterieur 81. Des entretoises 
71 sont disposees entre les barreaux 70 supeiposcs afin de les maintenir l^g&rement 
espac£s les uns des autres. 

Les substrats 70 sont charges dans unc chambre en pile(s) veiticale(s) 
par exemple d'une fagon similaiic a celle illustrcc par la figure 2. La difi6rence 

IS cssentielle tient au remplacement de chaque substrat annulairc par plusieurs 
substrats disposes pour obtenir une fomie polygonale. 

Le cas echeant, le paitage du volume interne de la chambre de reaction 
en deux volumes, un dans lequel la phase gazeuse est admise, et Tautre duquel elle 
est evacu6e, pent etre realise en combinant les substrats et des 616meDts d'outillage. 

20 II pourra notamment en etre ainsi loisque des substrats de formes et/ou de 
dimensions differcntes sont charges simultanement. 

Bien que Ton ait envisage dans les exemples qui precedent la 
densification de prefomies par du carbonc pyrolytique» il va de soi que I'invention 
est applicable a Tinfiltration chimique en phase vapeur de materiaux autres que le 

25 carbone, en paiticulier des ceramiques, notamment pour la fabrication de pieces en 
materiau composite a matrice c£ramique. 

En outre, ralimcntation de la chambre en phase gazeuse et Tdvacuation 
des gaz residuels pourront etre r6alisees respectivement a la partie sup6rieure et a la 
paitie infdrieuie de la chambre de reaction, c'est-a-dire avec un 6coulement de la 

30 phase gazeuse dans la chambre du haut veis le bas, sans remettre en cause les 
principes de Tinvention. 
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REVENDICATIONS 

1. Procedc d'inflltration chimique cn phase vapeur pour la densification 

de substrats poreux par un materiau depose au sein de ceux-ci, le procgde 
coraprenant : le chargement des substrats a densifier a Tinterieur d'unc chambre de 
5 reaction d'un four d'inflltration, les substrats etant disposes en au moins une pile 
annulaire ou creuse qui s'etcnd dans une direction longitudioale de la chambre et 
qui delimite un passage interieur avec des espaces menages entre des substrats ; 
radmission, au voisinage d'une premiere extrcmitc longitudinale de la chambre de 
reaction, d*une phase gazeusc contenant au moins un pr6curseur du materiau a 
10 deposer ; ct I'evacuation de gaz residuels a travers une sortie situec au voisinage de 
i'exiremite longitudinale de la chambre de reaction opposee a la premiere, 
ledit procede etant caractcrise cn ce que la phase gazeuse admise dans la chambre 
de reaction est canalisee vere I'un des deux volumes constitues par Tinterieur ct 
I'exterieur de la ou des piles de substrats a son extreroite la plus proche de la 
15 premiere extremite longitudinale de la chambre ; et Ic volume dans lequel la phase 
gazeuse est canalisee est ferme a son extremite la plus cloignee de la premiere 
extremite longitudinale de la chambre ; de sortc que la circulation de la phase 
gazeuse entre Tadmission dans la chambre et Tcvacuation hore de la chambre se 
fait de Tintcrieur vers Text^ricur de la ou chaque pile, ou inverscment, la phase 
20 gazeuse passant a traveis les espaces entre substrats et diffusant au sein de ceux-ci. 

2. Procede selon la revendication 1 dans lequel la phase gazeuse admise 
dans la chambtc est prcchauffee par passage a traveis une zone de pr£chau£fage 
situee a la premiere extremite de la chambre, 

caracterise cn ce que la canalisation de la phase gazeuse vers Tinterieur ou 
25 Texterieur de la ou chaque pile est rfalisee cn soitie de la zone de prcchau£Fage. 

3, Proc£de selon Tunc quelconquc des revendications 1 ct 2, caractfiise 
en ce que la canalisation de la phase gazeuse admise est r^lisee vers le plus petit 
des deux volumes constitues par Tinterieur et Texterieur de la ou des piles de 
substrats. 

30 4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, caracteris6 en 

ce que Ton dispose, a Tinterieur de la ou chaque pile un clement de compensation 
ayant une section croissante dans le sens de rccoulcment de la phase gazeuse afin 
de compenser les fuites lat^ralcs a travers les substrats et entre ccux-ci par une 
reduction de la section de passage a Tinterieur de la pile de maniere a maintenir 

35 une vitesse d'ecoulement de la phase gazeuse sensiblement constante en direction 
longitudinale a rint6rieur de la pile. 
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5. Proccde selon I'une quclconque des rcvendications 1 a 4 pour la 
dcnsification de substrats ayant scnsiblement unc forme dc revolution avcc unc 
ouvcnurc ccntrale, caracteiisc en ce que Ics substrats sent disposes en au moins 
unc pile qui delimite un volume interieur forme par les ouvertures centrales des 
substrats. 

6. Procede scion la rcvendication 5 pour la densification de pr6foraies 
annulaiics pour des disques de frein, caractcrise en ce que Ion m6nage cntre les 
prcformes de la ou chaque pile des espaccs dc moins dc 5 mm dc largcur. 

7. Proccde scion Tunc quclconque des rcvendications 5 ct 6, pour la 
densification dc prcformes annulaires pour dc disques dc ftcin, caraa6ris6 en ce 
que Ton charge les pr^foimcs dans la chambrc en plusicuis piles paiallclcs. 

8. Precede scion la rcvendication 7, caract&isc cn cc que la phase 
gazcuse admisc dans la chambrc est canalis^c vers le volmnc interieur des piles dc . 
prcformes. 

1^ ^ Precede selon la rcvendication 5 pour la densification de prcformes dc 

divergents de tuyeres de propulseure. caractcrise en ce que la phase gazeusc admisc 
dans la chambrc est canalisce vers le volume situe a I'exterieur des prcformes. 
10. Proc&Ie selon Tunc quelconquc des rcvendications 5 ct 9, pour la 

densification dc prcfonncs dc divergents dc tuyeres dc propulscurs, caract^s6 cn 

20 cc que les pr6fomies sont dispos^es les uncs au-dessus des autrcs en faisant en 
sorte qu'unc preforaie soit particUement engagcc a I'intcricur d'unc autre. 
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